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The invention concerns a method for the continuous catalytic separation of alkyl aryl hydro 
peroxides and particularly of cumene hydro peroxide with sulfuric acid in a homogenous reaction 
medium to form the respective phenols and carbonyl compounds while cooling the reaction 
mixture in a heat exchanger to dissipate the reaction heat and the invention also concerns a device 
to realize such a method. 

To achieve high phenol and ketone yields with these methods, it will be necessary to 
carefully control the separating temperature, since the formation of secondary products increases 
tremendously and thus decreases the yield and since the processing of the reaction mixture 
becomes more difficult. The separation process may 'even become explosive, when the temperature 
increases too much. 

Many attempts have been made to find solutions for the problems that occur in these very 
strong exothermal reactions, i.e., particularly with respect to controlling the reaction temperature; 
some of them were indeed successful to a certain degree, but none of them was really satisfactory. 

The German patent specification 1 016 270, for example, describes a method that uses a 
reaction vessel fitted with a stirring and cooling device, in which a phenol that corresponds to the 
phenol formed during the separation to be performed is supplied and preheated; this is followed by 
a simultaneous yet separate supply of the hydro peroxide to be separated and of the sulfuric acid to 
serve as the separation catalyst and to simultaneously and continuously remove a corresponding 
quantity of the reaction mixture. Although this method produces relatively high yields, it is not 
considered very satisfactory, particularly because the phenol yield varies very much for 
unexplainable reasons, i.e., it varies between 92% and 97%. 

The German patent specification 1 112 527 describes a method that is superior to the 
above-described method in that respect; however, it is not that favorable with respect to the 
absolute yield quantity and particularly with respect to the expensive equipment that is needed. 
Although it is true that the reaction temperature can be maintained accurately at ± 2° with this 
method, this requires a series of reaction vessels and heat exchanger units fitted with expensive 
control devices. Furthermore, it is possible to use only strongly diluted reaction components such 
as a 1% to 5% aqueous sulfuric acid, thus making the reaction mixture heterogenous and making 
it necessary to fit all reaction vessels with effective stirring devices. 

Accordingly, the task of the invention consists in the development of a method that 
overcomes the disadvantages of the known methods, particularly with the use of relatively few 
devices, and that also makes it possible to achieve an accurate and reliable control of the reaction 
temperature with the use of concentrated starting materials and to achieve high yields in a reliable 
manner and without major fluctuations. 

This task is solved with a method for the continuous catalytic separation of alkyl aryl hydro 
peroxide and particularly of cumene hydro peroxide with sulfuric acid in a homogenous reaction 
medium to form the respective phenols and carbonyl compounds while cooling the reaction 
mixture in a heat exchanger to dissipate the reaction heat, characterized by the fact that the reaction 
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mixture is circulated through the heat exchanger and that fresh alkyl aryl hydro peroxide is added, 
in which case the circulation velocity of the circulating mixture is between ten and several hundred 
times higher than the supply velocity of the hydro peroxide measured in volume units per time unit. 

In accordance with the invention, the reaction mixture is thus circulated through a heat 
exchanger, in which case fresh hydro peroxide is added at a supply velocity that is given in volume 
units per time unit and that is substantially lower than the circulation velocity of the circulating 
mixture. By changing this ratio accordingly, the reaction temperature can be easily maintained 
between the desired levels. 

Furthermore, the above-mentioned invention concerns a device that permits continuous 
separation of alkyl aryl hydro peroxides to form the respective phenols and ketones and that 
consists of a heat exchanger, whose ends are'- through a circulation pipe - connected to a 
circulation pump for the decomposition mixture to form a closed circulation system, also consists 
of supply lines for the hydro peroxide and the decomposition catalyst and has means to draw the 
reaction mixture from the circulation system at a ratio in relation to the supplied hydro peroxide 
and the catalyst. 

Figures 1 and 2 give a schematic representation of two design samples of such a device 
used to realize the method in accordance with the invention. 

In the device shown in Figure 1, A is a heat exchanger of the tube-bundle type, B is a 
circulation pipe and C is a circulation pump. 

To increase the flow velocity of the reaction mixture, expressed in length units per time 
unit, at the inlet of pipes 1 and 2 for the hydro peroxide or the sulfuric acid, the diameter of 
circulation pipe B is selected substantially smaller than the diameter of heat exchanger A, i.e., at 
least at this location. 

When putting the device into operation, a mixture that has already been separated is 
supplied through pipe 1 and is then quickly circulated through pump C. 

The mixture is brought to the selected circulation temperature by supplying heat exchanger 
A with hot water through pipes 4 and 5. As soon as the selected circulation temperature was 
reached, concentrated sulfuric acid is fed with the help of the hydro peroxide solution and through 
pipe 2. 

The released reaction heat is fully dissipated from the reaction mixture while in heat 
exchanger A, in which cooling water now circulates. The reaction mixture is removed through pipe 
3 at a quantity in relation to the supplied quantity. 

The temperature of the reaction mixture can be maintained within a few degrees Celsius by 
correspondingly setting the ratio between the flow velocity of the reaction mixture circulating in 
the device and the supply velocity of the hydro peroxide. 

The flow velocity is approximately ten to several hundred times greater then the supply 
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velocity of the hydro peroxide, i.e., as a function of the hydro peroxide type and concentration. 
The reaction can be performed at any pressure or vacuum. 

According to a preferred design, the hydro peroxide is separated at a concentration of more 
than 70% by weight, at a ratio of 100:1 to 500:1 between the flow velocity and supply velocity, at 
a temperature of between 70 °C and 80 °C and under atmospheric pressure. 

Since the concentration of the reactants are selected at a low level and the temperature 
control is very accurate, the device in accordance with the invention is very simple and safe to 
operate. » 

Figure 2 shows a second design form that is particularly suited for separating hydro 
peroxides, whose separation produces volatile ketones such as cumene hydro peroxide. 

When using this device and operating it in a vacuum, it is possible to achieve an almost 
complete ketone distillation from the reaction mixture by taking advantage of the reaction heat. 

To the device that is shown in Figure 2 and is filled with a mixture that has already been 
separated, contains no acetone and is heated to 100 °C, one adds cumene hydro peroxide through 
pipe 8 and preferably at a concentration of more than 70% by weight, and adds sulfuric acid as 
separation catalyst through pipe 7. 

When the quantity of the water formed during the separation of cumene hydro peroxide 
amounts to less than 6% in the mixture, a sufficient water quantity is added through pipe 6 to bring 
the water percentage content to 6%. This lowers the boiling point of the mixture and promotes the 
acetone evaporation. 

The separation is instantaneous. The reaction vessel is continuously evacuated to a pressure 
of approx. 400 Torr with the help of a jet pump (an ejector), to which it is connected through pipes 
9, 11, 12 and 14. 

The reaction mixture is relieved and partly evaporated in vessel E, in which case some of 
the reaction heat is dissipated. The vapors flow through pipe 9, mist separator 10 and then through 
pipe 1 1 to reach cooling unit H, where they are liquefied with circulating water (pipes 17, 17a) and 
collected in liquid form in tank I. 

Between 85% and 90% of the acetone produced with the separation of hydroxy-peroxide is 
obtained from tank I through pipe 13 and suction pump M, i.e., at a concentration of approx. 10%, 
in which case the remaining 10% consists of other reaction products and particularly of cumene 
and water. A reaction mixture that contains almost no ketone is removed from tank E through pipe 
15 and pump L. In heat exchanger D that is cooled with cooling water (pipes 16, 16a), the reaction 
heat is almost completely removed from the circulating reaction mixture, since the acetone 
evaporation consumes less than one-third of the reaction heat. As for the rest, reference is hereby 
made to the description of the device shown in Figure 1 . The pressure in the reaction tank can vary 
between a few Torr and the atmospheric pressure. 
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The following example explains the invention. 



Example 

In a device according to Figure 1 that is filled with 500% by weight of a mixture obtained 
from a previous separation phase, this mixture is circulated with the help of pump C in such a 
manner that the circulation velocity measured at any point of pipe B is 200,000% by weight or 
approx. 210,500 volume parts per hour. 

Heat exchanger A is supplied with water at a temperature of 90 °C through pipe 4-5 until 
the temperature of the circulating mixture has reached 70 °C. After reaching this temperature, the 
hot water at 90 °C is replaced with warm water at 25 °C, while one starts to add simultaneously and 
through pipe 1, 970 volume parts (1000%) by weight) to a solution of cumene hydro peroxide in 
cumene (hydro peroxide content = 81.9% by weight) and 2 parts by weight per hour of 
commercially available concentrated sulfuric acid (98%) through pipe 2, corresponding to a ratio 
of approximately 217 between the flow velocity of the circulating mixture and the feed velocity of 
the hydro peroxide. A reaction mixture quantity of 1002 parts by weight per hour is removed 
continuously through pipe 3. 

The cumene hydro peroxide content in the reaction mixture remained below 0.1 % by 
weight through the whole test duration (72 hours). 

The unreacted mixture was left in the device at the end of the test for a later re-use. 

The temperature was kept between 70 °C and 72 °C during the whole test duration, in 
which case the atmospheric pressure was maintained. 

The obtained mixture was neutralized with the help of ion-exchange resins and was then 
divided into its components through distillation. 

The phenol yield was 98% of the theoretical value and that of acetone was 96% of the 
theoretical value. 

Patent claims 

1. A method for the continuous catalytic separation of alkyl aryl hydro peroxides and 
particularly of cumene hydro peroxide with sulfuric acid in a homogenous reaction medium to 
form the respective phenols and carbonyl groups while cooling the reaction mixture in a heat 
exchanger to dissipate the reaction heat, characterized by the fact that the reaction mixture is 
circulated through the heat exchanger and fresh alkyl aryl hydroxy-peroxide is added, in which 
case the flow velocity of the circulating mixture is between ten and several hundred times greater 
than the feed velocity of the hydro peroxide, i.e., measured in volume parts per time unit. 

2. A method in accordance with claim 1, characterized by the fact that the ketone 
obtained during the separation process is almost completely distilled from the mixture while taking 
advantage of the reactor heat. 
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3. A device that is designed for the continuous separation of alkyl aryl hydro 
peroxides to form the respective phenols and ketones according to claims 1 and 2 and that consists 
of a heat exchanger, whose ends are - through a circulation pipe - connected to a circulation pump 
for the decomposition mixture to form a closed circulation system, consists of supply pipes for the 
hydro peroxide and the decomposition catalyst and also has means to draw the reaction mixture 
from the circulation system at a ratio to the supplied hydro peroxide and the catalyst. 

4. A device in accordance with claim 3, characterized by the fact that a section of the 
circulation pipe has a diameter that is smaller than that of the heat exchanger, in which case the 
feed pipes enter at that section of the circulation pipe. 

5. A device in accordance with claim 3, characterized by the fact that the circulation 
pipe runs through a blow tank that is connected to a suction and liquefaction tank for the volatile 
decomposition products. 



One page with drawings forms a part of this document 
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum kon- nen Reaktionsffledium zu den entsprechenden 
tinuierlichen katalytischen Spalten von Alkylaryl- Phenolen und Carbonylverbindungen unter Kiihhing 
hydroperoxyden, besonders von Gimolhydroper- des Reaktionsgemisches in einem Wanneaustauscher 
oxyd, mit Schwefelsaure in einem homogenen Reak- zum Abfiihren der Reaktionswarme, das dadurch 
tionsmedium zu den entsprechenden Phenolen und 5 gekennzeichnet ist, daB man das Reaktionsgemisch 
Carbonylverbindungen unter Kuhlung des Reaktions- durch den Wanneaustauscher im Kreislauf fiihrt und 
gemisches in einem Wanneaustauscher zum Abfiih- frisches Alkylarylhydroperoxyd zusetzt, wobei die 
ren der Reaktionswarme und eine Vorrichtung zur DurchfluBgeschwindigkeit des umlaufenden Ge- 
Durchf iihrung eines solchen Verfahrens. misches das Zehnfache bis das Mehrhundertfache 

Um bei derartigen Verfahren hohe Ausbeuten an io der Zufuhrgeschwindigkeit des Hydroperoxyds, ge- 
Phenolen und Ketonen zu erzielen, muB man die messen in Raumteilen je Zeiteinheit, betragt 
Spalttemperatur sorgfaltig regeln, da bei hohen Tern- ErfindungsgemaB fiihrt man also das Reaktbns- 
peraturen die Bildung von Nebenprodukten stark zu- gemisch im Kreislauf durch einen Wanneaustauscher, 
nimmt, wodurch die Ausbeute veningert und die wobei man frisches Hydroperoxyd mit einer Zufuhr- 
Aufarbeitung des Reaktionsgemisches erschwertwird 15 geschwindigkeit, ausgedruckt in Volumeneinheiten je 
Steigt die Temperatur zu stark an, so kann die Spal- Zeiteinheit, zusetzt, die wesentlich geringer ist als die 
tung sogar explosionsartig verlaufen. DurchfluBgeschwindigkeit des umlaufendett Ge- 

Es sind verschiedene Versuche zur Losung der bei misches. Durch entsprechende Anderung dieses Ver- 
diesen stark exothermen Umsetzungen, besonders be- haltnisses laBt sich die Umsetzungstemperatur leicht 
zuglich der Beherrschung der Reaktionstemperatur, ao innerhalb der gewiinschten Grenzen halten. 
auftretenden Probleme bekannt, die zwar zum Teil Die vorliegende Erfindung betrifft ferner eine Vor- 
bis zu einem gewissen Grad erfolgreich waren, von richtung zum kontinuierlichen Spalten von Alkylaryl- 
denen jedoch keiner vollig befriedigen konnte. hydroperoxyden zii den entsprechenden Phenolen und 

Beispielsweise ist in der deutschen Auslegeschrift Ketonen, bestehendaus einem Wanneaustauscher, des- 
1016 270 ein Verfahren beschneben, bei dem man 25 sen Enden durch eine Umlaufleitung mit einer Um- 
in einem mit einer Ruhr- und einer Kiihlvonichtung laufpumpe fur das Zersetzungsgemisch im geschlos- 
ausgeriisteten ReaktionsgefaB ein Phenol, das dem senen Kreislauf verbunden sind, sowie Zuleltungen 
sich bei der durchzufiihrenden Spaltung bildenderi fiir das Hydroperoxyd und den Zersetzungskataly- 
Phenol entspricht, vorlegt und vorwarmt, worauf man sator und Mittel zum Abziehen des Reaktionsge- 
beginnt, das zu spaltende Hydroperoxyd und die als 30 misches aus dem Kreislauf im Verhaltnis zum zuge- 
Spaltkatalysator dienende Schwefelsaure gleichzeitig, leiteten Hydroperoxyd und Katalysator. 
aber getrennt kontiniiierhch zuzufiihren und gleich- Die Fig. 1 und 2 zeigen scfcematisch zwei Aus- 
zeitig kontmuierlich eine entsprechende Menge Reak- fiihrungsfonnen einer solchen Voirichtung zur Durch- 
tionsgemisch abzuziehen. Obwohi mit diesem Ver- fiihrung des Verfahrens der Erfindung. 
fahreh verhaltnismaBig hohe Auslteuten eizielt wer- 35 In der in Fig. 1 dargestellten Vonichtung ist A 
den konnen, befriedigt es besonders deswegen nicht, ein Wanneaustauscher in Rohrbiindelfonn, B eine 
weil die Phenolausbeute aus unerklarlichen Griinden Umlaufleitung und C eine Umlaufpumpe. 
verhaltnismaBig stark schwankt, z. B. zwischen 92 Um die Stromungsgeschwindigkeit des Reaktions- 
und 97 °/o. gemisches, ausgedruckt in Langeneinheiten je Zeit- 

Aus der deutschen Auslegeschrift 1 112 527 ist 40 einheit, am Erofeuf der Leitungen 1 und 2 fur das 
ein dem vorstehenden Verfahren diesbezuglich iiber- Hydroperoxyd bzw. die Schwefelsaure zu erhohen, 
legenes, hinsichtlich der absohiten Hohe der Ausbeute wird der Durchmesser der Umlaufleitung B zumin- 
und besonders beziiglich der erforderlidien aufwen- dest an dieser Stelle wesentlich kleiner gewahlt als 
digen Vonichtung jedoch nicht so giinstiges Verfah- der Durchmesser des Warmeaustauschers A. 
ren bekannt Bei dieseffi Verfahren kann zwar die 45 Bei der Inbetriebnahine der Vorrichtung laBt man 
Reaktionstemperatur auf ± 2 0 genau geregelt wer- durch die Leitung 1 bereits gespaltenes Gemisch zu- 
den, jedoch ist hierzu eine Reihe von jeweils mit auf- flieBen, das durch die Pumpe C rasch in Umlauf 
wendigen Regelvorrichtungen versehenen Umset- gesetztwird. 

zungsgef&Ben und Warmetauschern erforderlieh. Das Gemisch wird auf die gewahlte Umsetzungs- 
Aufierdem kann man nur mit stark verdiinnten 50 temperatur gebracht, indem man dem Wanneaus- 
Reaktionsteilnehmera arbeiten, z.B. mit etwa 1 bis tauscher^ iiber die Leitungen 4 und 5 HeiBwasser 
5»/oiger waBriger Schwefelsaure, wodurch das Um- zufiihrt Sobald die gewahlte Umsetzungstenq>eratur 
setzungsgemisch heterogen wird, so daB samtliche erreicht ist, fiihrt man durch die Hydroperoxydlo- 
ReaktionsgefaBe mit wirksamen Riihrwerken ausge- sung und durch die Leitung 2 konzentrierte Schwefel- 
riistet werden miissen. 55 saurezu. 

Der Erfindung lag daher die Aufgabe zugrunde, Die frei werdende Umsetzungswarme wird dem 
ein Verfahren zu entwickeln, das die Nachteile der Reaktionsgemisch im Wanneaustauscher^, in dem 
bekannten Verfahren iiberwindet, d. h. besonders mit nunmehr Kiihlwasser umlauft, vollstandig entzogen. 
verhamismaBig geringem Aufwand anVonichtungen Durch die Leitung 3 wird Reaktionsprodukt in der 
auch bei der Verwendung konzentrierter Ausgangs- 60 der Zufuhrmenge entsprechenden Menge abgezogen. 
stoffe eine genaue und zuverlassige Regelung der Durch entsprechende Einstellung des Verhaltnis- 
Reaktionstemperatur gestaltet und zuverlassig und ses der DurchfluBgeschwindigkeit des in der Vorrich- 
ohne nennenswerte Schwankungen hohe Ausbeuten tung umlaufenden Reaktionsgemisches zur Zufuhr- 
^^f 1 geschwindigkeit des Hydroperoxyds wird die Tem- 

Diese Aufgabe wird eelost durch ein Verfahren 65 peratur des Reaktionsgemisches auf wenige' Grad 
zum kontinuierlirN t ^talytischen Spalten von Celsius genau geregelt & 
Alkylarylhydroper *-r, besonders von Cumol- Die DurchfluBgeschwindigkeit betragt das Zehn- 
hydroperoxyd, mi* ^wefelsaure in einem homoge- bis Mehrhundertfache der Zufuhrgeschwindigkeit des 
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Hydroperoxyds, iliid zwaf je nach der Art und Kon- 
zentration des Hydroperoxyds. 

Die Umsetzung kann bei beliebigem Dtuek bzw. 
Uiiterdruck durchgefiihrt w6tden. 

Nach eiiiet beVoizugten Ausfuhrurig wird das 5 
Hydroperoxyd mit einet Konzentfatiori Von iiber 
70 Gewichtsprozent bei eineiil Verh&ltnis DurchfluB- 
geschwindigkeit zii ZufllhrgestaiWindigkeit von 
100:1 bis 500:1 einer Temperatur zwischen 70 und 
80 0 C und unter Atmospharendruck gespaiten. 10 

Auf Grund der gering gehaltenen Konzentratibn 
der Reaktionsteilnebmer und der genauen Tempe- 
raturregelung ist die erfindungsgemaBe Vorrichtung 
auBerst sicher und leicht zu bedienen. 

Die Fig. 2 zeigt eine zweite Ausfiihrungsform, die 15 
sich besonders zum Spalten von Hydroperoxyden 
signet, bei deren Spaltung leichtfliichtige Ketone ent- 
stehen, wie Cumolhydroperoxyd. 

Diese Vorrichtung, in der bei Unterdruck gearbei- 
tet wird, ermoglicht es, das Keton unter Ausnutzung 20 
der Reaktionswanne fast vollstandig aus dem Reak- 
tionsgemisch abzudestillieren. 

Der in Fig. 2 dargestellten Vorrichtung, die mit 
bereits gespaltenem, acetonfreiem, auf 100° C er- 
ivarmtem Gemisch gefiillt ist, wird iiber die Leitung 8 as 
Cumolhydroperoxyd — vorzugsweise mit einer iiber 
70 Gewichtsprozent Iiegenden Konzentration — und 
iber die Leitung 7 konzentrierte Schwefelsaure als 
Spaltkatalysator zugefiihrt 

Liegt die Menge des aus der Spaltung des Cumol- 30 
iydroperoxyds stammenden Wassers im Gemisch 
onter 6%>, sowird durch die Leitung 6 geniigend 
Wasser zugefiihrt, urn die Wassermenge auf 6 % zu 
:>ringen. Hierdurch wird der Siedepunkt des Ge- 
nisches erniedrigt und die Verdampfung des Ace tons 35 
jefordert 

Die Spaltung erfolgt augenblicklich. Das Reak- 
ionsgefaB wird mit Hilfe einer Strahlpumpe (eines 
Ejektors), mit der es iiber die Leitungen 9, 11, 12 
ind 14 in Verbindung stent, dauernd auf einen 40 
Druck von ungefahr 400 Torr evakuiert 

Das Reaktionsgemisch wird im GefaB E entspannt 
ind teilweise verdampft, wobei ein Teil der Reak- 
ionswarme abgefuhrt wird. Die Dampfe stromen 
lurch die Leitung 9, einen Nebelabschneider 10 und 45 
lie Leitung 11 weiter zum KuhlerH, wo sie durch 
lmlaufendes Kiihlwasser (Leitungen 17, 17 a) ver- 
lussigt und im GefaB / in fliissiger Form gesammelt 
verden. 

Aus dem GefaB I werden iiber die Leitung 13 und 50 
lie AbsaugpumpeM 85 bis 90 %> des bei der Spal- 
ung des Hydroperoxyds anfallenden Acetons ge- 
vonnen, und zwar in einer Konzentration von etwa 
>0%>, wobei die restlichen 10 °/o aus sonstigen Reak- 
ionsprodukten, besonders Cumol und Wasser, be- 55 
tehen. Aus dem GefaB E wird fast vollstandig 
icetonfreies Reaktionsgemisch iiber die Leitung 15 
lurch die PumpeL abgezogen. Die Reaktions- 
vanne wird dem umlaufenden Reaktionsgemisch in 
lem mit Kiihlwasser (Leitungen 16, 16 a) gekiihlten 60 
Varmeaustauscher D fast vollstandig entzogen, da 
lie Verdampfung des Acetons weniger als ein Drittel 
ler Reaktionswanne verbraucht Im iibrigen wird 
iuf die Beschreibung der in Fig. 1 dargestellten 
/orrichtung verwiesen. Der Druck im Reaktionsge- 65 
aB Vatiti im Bereich zwischen wenigen Torr bis zum 
Atmospharendruck liegen. 

Das Beispiel eriautert die Erfindung. 
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Beispiel 

In einer Voffichtung nach Fig; 1, die mit 500 
Gewtehtsteilen eines aus eiflet vorhergehenden S|pal- 
ttffig stanlniendeft Geinisehes gefullt ist, lafit man 
dieses Gemisch mit Hilfe der Pumpe C derart urn- 
lauf en, daB die an einer beliebigen Stelle des Rohres B 
gemessene Umlaiifgeschwindigkeit 200 000 Gewichts- 
teile bzw. etwa 210 500 Raumteile je Stunde betragt 

Dem W&rmeaustauscher A wird iiber die Lei- 
tung 4-5 Wasser von 90° C zugefiihrt, bis die Tem- 
peratur des umlaufenden Gemisches 70° C betragt 
Nach dem Erreichen dieser Temperatur wird statt 
des 90° C heifien Wassers 25° C warmes Wasser 
zugefiihrt, wahrend man gleichzeitig iiber die Lei- 
tung 1 je Stunde 970 Raumteile (1000 Gewichtsan- 
teile) einer Losung von Cumolhydroperoxyd in 
Cumol (Hydroperoxydgehalt = 81,9 Gewichtspro- 
zent) und iiber die Leitung 2 je Stunde 2 Gewichts- 
teile handelsubliche konzentrierte Schwefelsaure 
(98°/oig) zuzufuhren beginnt, entsprechend einem 
Verhaltnis der DurchfluBgeschwindigkeit des umlau- 
fenden Gemisches zur Zufuhrgeschwindigkeit des 
Hydroperoxyds von etwa 217. Ober die Leitung 3 
werden fortlaufend 1002 Gewichtsteile je Stunde des 
Reaktionsgemisches abgefuhrt 

Wahrend der ganzen Dauer des Versuchs (72 
Stunden) liegt der Gehalt des Reaktionsgemisches an 
Cumolhydroperoxyd unter 0,1 Gewichtsprozent 

Am Ende des Versuchs wird das umgesetzte Ge- 
misch in der Vorrichtung belassen, urn es sp'ater 
wieder verwenden zu konnen. 

Wahrend der ganzen Dauer des Versuchs wird die 
Temperatur zwischen 70 und 72° C gehalten, wobei 
Atmospharendruck vorliegt 

Das erhaltene Gemisch wird mit Hilfe von Ionen- 
austauschharzen neutralisiert und anschlieBend durch 
Destination in seine Bestandteile zerlegt 

Die Ausbeute an Phenol betragt 98 % der Theorie, 
diejenige an Aceton 96 °/o der Theorie. 

Patentanspriiche: 

1. Verfahren zum kontinuierlichen kata- 
lytischen Spalten von Alkylarylhydroperoxyden, 
besonders von Cumolhydrqperoxyd, mit Schwefel- 
saure in einem homogenen Reaktioromedium. zu 
den entsprechenden Phenolen und Carbonylver- 
bindungen unter Kiihlung des Reaktionsgemisches 
in einem Warmeaustauscher zum Abfuhren der 
Reaktionswanne, dadurch gekennzeich- 
net, daB man das Reaktionsgemisch durch den 
Warmeaustauscher im Kreislauf fiihrt und 
frisches Alkylarylhydroperoxyd zusetzt, wobei die 
DurchfluBgeschwindigkeit des umlaufenden Ge- 
misches das Zehnfache bis das Mehrhundertf ache 
der Zufuhrgeschwindigkeit des Hydroperoxyds, 
gemessen in Raumteilen je Zeiteinheit, betragt 

2. Verfahren nach Anspruchl, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB man das bei der Spaltung ge- 
bildete Keton unter Ausnutzung der Reaktions- 
wanne fast vollstandig aus dem Gemisch ab- 
destilliert 

3. Vorrichtung zum kontinuierlichen Spalten 
von Alkylarylhydroperoxyden zu den ent- 
sprechenden Phenolen und Ketonen nach An- 
spruch 1 und 2, bestehend aus einem Warmeaus- 
tauscher, dessen Enden durch eine Umlaufleitung 
mit einer Umlaufpumpe fur das Zersetzungsge- 
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misch im geschlossenen Kreislauf verbunden sind, 
sowie Zuleitungen fur das Hydroperoxyd und den 
Zereetzungskatalysator und Mttel zum Abziehen 
des Reaktionsgemisc! : ^ aus dem Kreislauf im 
Verhaltnis zum zuge: tsten Hydroperoxyd und 5 
Katalysator. 

4. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB ein Teil der Umlaufleitung 
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einen kleineren Querschnitt als der Warmeaus- 
tauscher hat, wobei die Zuleitungen in diesen 
Teil der Umlaufleitung miinden. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 3, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Umlaufleitung iiber ein 
EntspannungsgefaB gefiihrt wird, welches an eine 
Absaug- und Verflussigungsvorrichtung fur die 
fliichtigen Zersetzungsprodukte angeschlossen ist 
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